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@ Vorrichtung zur fliissig-chromatographischen Trennung von Stoffgemischen unter Druck 

(|7) Vorrichtung zur flussigchromatographischen Trennung 
von Stoffgemischen unter Druck, bestehend aus 

- einem Probeaufgabensystem (5) 

- Pumpen (3, 4, 9, 12) 

- einem Detektionssystem (7) 

- einer Fraktionsausgabeeinrlchtung (17) 

- einer Rechnereinheit 

- Mehr-Wege-Ventilen, 

dadurch gekennzerchnet, dal^ nur eineJrennsaule (6) und 
eine Festphasenextraktionseinheit (10) druckstabtl gekop- 
pelt sind. 
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Vorrichtimg zur flussig- chroma tograpliiscfaLen Trennung 
von Stoffgemischen iinter Dnick 


Beschreibung 


Die Erfindung bezieht sich auf eine Vorrichtung zur 
f 10s sigchromat ogr aphis Chen Trenniing von Stof fgemischen 
unter Druck gemSE den Oberbegrif f en der Aaspriiche 1 und 

10. 

Die Auftrennung von aus organischen Bestandteilen 
bestehenden Stof fgemischen erfolgt seit langerer Zeit 
mittels Flussigchromatographie insbesondere der 
Hochdruckf lussigkeitschromatographie . Die Grunde sind 
im wesentlichen in der Anwendnngsbreite und der 
Universal it at sowie in der Robustheit der Methode zu 
sehen, da praktisch jedes organische Substsm-zgemisch 
auftrennbar und detektierbar ist. Die Probeaufgabe und 
der eigentliche chromatographische Froze ss selbst sind 
weitestgehend automat is iert . Jedoch existieren im 
Bereich der Aufarbeitung von bereits getrennten 
Praktionen, insbesondere bei semiprSparativen oder 
praparativen Trennungen, nur sehr unbef riedigende 
Losungen. Fraktionssammler sind zwar in der Lags die 
von der Trennsaule eluierenden Peaks nach Peakerkennung 
zusairaneln, aber es bleibt das Problem, daS die 
getrennten Verbindungen in hoher Verdunnung und in 
oftmals sehr groSen Losungsmittelvolumina vorliegen, 
aus denen sie z.B. durch Vakuumdestilation reisoliert 
werden mOssen. Da gegenwartig die Flussig- 
chromatographie nahezu ausschliefilich an Umkehrphasen- 
Materialien mit organisch/wafirigen Eluenten unter 
Pufferzusatz durchgefuhrt wird, ergibt sich zusatzlich 
die Schwierigkeit , dafi auch die zugesetzten 
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5 Puf f ersubstanzen wieder vom gewunschteh Produkt 
abgetrennt werden mussen. 

Da bei einer derartigen Probenaufarbeitung viele 
manuelle Schritte notwendig werden, ist diese Methodik 

10 haufig sehr personal- und zeitauf wendig und stellt 
deshalb den eigentlichen geschwindigkeitsbestinmienden 
Schritt bei der chromatographischen Trennung von 
Gemischen dar, besonders immer dann, wenn nicht nur 
eine sonde rn mehrere oder alle Komponenten einer 

15 Mischung isoliert werden sollen. 

Bei der Isolierung biologisch aktiver Substanzen aus 
naturlichen Extrakten ist diese wirtschaf tliche 
Problematik besonders augenfallig anzutreffen. 

20 

So ist in der DE 196 41 210 Al eine Vorrichtung und ein 
Verfahren auf HPLC- Basis zur Trennung hochkomplexer 
Substanzgemische bescbrieben, mit denen eine Trennung 
dieser Substanzgemische vollautomatisch innerhalb ein 

25 bis zwei Tagen moglich sein soli . Dadurch ware es 
denkbar, daS bei gunstiger Inf rastruktur, also das 
Vorhandensein entsprechender Testsysteme verbunden mit 
einer Stmkturauf klarung, innerhalb von zwei bis drei 
Tagen eine Identif iziefung der wirksamen Komponente 

30 eines Extraktes zu ermoglichen. Die beschriebene 
Vorrichtung besteht aus mindestens zwei 

Trennsauleneinheiten, die mit mindestens zwei 
Pestphasenextraktionseinheiten und drei Pumpeneinheiten 
gekoppelt sind, deren Zusammenwirken mitt els einer 

35 Rechnereinheit gesteuert werden kann. Eine 
Probenauf gabe ist hier nachteiliger Weise nur mit einer 
sogenannten Probenauf gabesaule moglich. Das erfordert 
eine umfangreiche Probenvorbereitung, denn die Probe 
mu& mit der stationSren Phase der Trennsaule im 
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5 flussigen Zustand gemischt werden und anschlieSend 
einrotiert werden. 

Eine Auftrennung eines Probengemisches dauert auf Grund 
der Komplexitat der beschriebenen Vorrichtung 

10 mindestens 24 Stunden. Ebenfalls nachteilig ist, daS 
die Ausgabe der getrennten Fraktionen nur mittels eines 
FraktionssaiTunlers moglich ist, Weniger komplexe 
Stof fgemische konnen rait dieser Anlage nachteiliger- 
weise nur mit dem gleichen Auf wand getrennt werden. 

15 Eine Verringerung der Trennzeit ist nicht moglich. 

Auch bei der Abtrennung von nur einer Substanz aus 
einem Substanzgemisch ist bei dieser Vorrichtung eine 
Auf wands- und Trennzeitverringerung nicht moglich 

20 

Der Erfindung liegt nun die Aufgabe zugrunde, eine 
Vorrichtung zur flussig- chromatographischen Trennung 
von verschiedenartigen Stof fgemischen unter Druck 
anzubieten, rait denen eine Trennung, Aufarbeitung bzw. 
25 Isolierung des Stoffgemisch.es und der getrennten Proben 
bei weniger komplexen Stof fgemischen in einer kurzeren 
Zeit und mit geringerem Auf wand erreicht werden kann. 

Die Losung der Aufgabe erfolgt mit dem kennzeichnenden 
30 Teil des Anspruches 1. 

Die Erfindung ermoglicht die vollautoraatische 
Aufarbeitung und Auftrennung von Proben in praktisch 
acht Stunden. Das fuhrt zu einer bedeutenden Personal-, 
35 Zeit- und Kosteneinsparung . Bei hoher Trennleistung und 
geringer Trennzeit weist die erf indungsgemaJSe 
Vorrichtung eine hohe Kompaktheit, eine wenig 
raumbeanspruchende Foirm und eine hohe universelle 
Anwendbarkeit auf. Die hohe universelle Anwendbarkeit 
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5 der erf indungsgemalSen Vorrichtiing ergibt sich 
insbesondere aus den Weiterbildungen der 
Unteransp ruche . 

So ist es moglich, dal5 die Proben wahlweise in 
10 flussiger Form uber eine Probeauf gabeschleif e in 
Verbindung mit einem praparativen Autosampler oder uber 
eine Niederdruckventilreihe aufgegeben werden konnen 
und alternativ auch eine oder mehrere 

Probeaufgabesaulen fur eine feste Aufgabe einsetzbar 
15 sind. Erf indungsgemafi wird das mit den Weiterbildungen 
der Anspruche 4 und 6 erreicht, dafi zwischen dem 
Probeauf gabesys tern und der Trennsaule ein Mehr-Wege- 
Ventil, angeordnet und dadurch der wahlweise oder 
gleichzeitige Anschlufi von Probeaufgabesaulen, einer 
20 Probeaufgabeschleife und einer Niederdruckventilreihe 
moglich wird, was die universelle Anwendbarkeit bei 
kompakter, platzsparender Bauweise der erfindungs- 
gemasen Vorrichtung vorteilhaf terweise unterstreicht . 

25 Ein weiterer Vorteil besteht in der Moglichkeit des 
gleichzeitigen oder alternativen Einsatzes 

unterschiedlicher Detektorsysterae . Das wird ermoglicht 
durch die erf indungsgemaiSen Ausbildungen der 
Vorrichtung gemaS der Anspruche 5 und 7 . Ein 

30 unmittelbar nach der Trennsaule angeordnetes Mehr-Wege- 
Ventil erlaubt den AnschluB dieser unterschiedlich 
arbeitenden Detektoren. 

GemdlS der Weiterbildung des Anspruches 9 ist ebenso die 
35 wahlweise oder gleichzeitige Verwendung von 
Fraktionssammlern und Fraktionierventilen moglich, so 
dafi auch beim Anfall grolSerer Mengen von getrennten 
Substanzen der automat ische Betrieb effektiv gefuhrt 
werden kann. 


Bin weiterer wesentlicher Vorteil der erf indungsgemaiSen 
Vorrichtung besteht darin, dafi durch die Anordnung 
eines 4-Wege-Ventils im Endbereich der Festphasen- 
extraktionseinheit gemafi den erf indungsgemaSen 
Ausbildungen des Anspruches 2 unerwunschte Fraktionen 
nicht uber die Festphasenextraktionseinheit gefuhrt 
sondem direkt in den Abfall gespult werden. Dadurch 
wird Zeit gespart und der Aufwand gesenkt. 

Die Anspruche 3 und 8 be t re f fen die Weiterbildung 
hinsichtlich der moglichen Zahl der Praktioniersaulen , 
die in der Festphasenextraktionseinheit angeordnet sein 
konnen. Theoretisch kann deren Anzahl unbegrenzt sein. 
Praktisch hat sich jedoch gezeigt, daS bereits zwei 
Praktioniersaulen fur verschiedene Anwendungen, 
insbesondere auch bedingt durch die dadurch mogliche 
kompakte Bauweise, ausreichend sind. Zehn bis funfzig 
Fraktioniersaulen sind optimal, wenn kompliziertere und 
norraalerweise manuell durchgef uhrte Probenauf- 
arbeitungen notwendig werden. 

Die Ausgeataltungen gemafi der TVnspriiche 10 bis 13 
zeigen verschiedene vorteilhafte Moglichkeiten der 
Anordnung von Mehr-Port-Mehr-Positionsventilen auf , die 
ansteuerbar mit den Fraktioniersaulen der Festphasen- 
extraktionseinheit verbunden sind und die gemaS 
Anspruch 11 mit T-Stucken kombiniert werden. Damit 
konnen sowohl die Kosten der Herstellung als auch der 
Service -Aufwand gesenkt werden. 

Die Weiterbildung gemaB Anspruch 14 stellt aufgrund der 
Anordnung von zwei ansteuerbaren Vier-Wege-Ventilen pro 
FraktioniersSule die robustere Variante dar. Der 


Ausfall eines Ventiles beeintrachtigt die 
FunktionsfahigJceit der Anlage nur gering. 

Die Erfindung wird anhand einer Zeichnung naher 
erlautert. Es zeigen 

Fig. 1 eine schematische Darstelliing der Vorrichtung 

mit einer Trennsaule und einer 

Festphasenextraktionseinheit , 
Fig. 2 eine schematische Darstellxxng mit 13 -Port- 12- 

Po s i t i ons ven t il en , 
Fig. 3 eine schematische Darstellung mit nur zwei 

Festphasenextraktionssaulen beim Beladen der 

ersten Saule (10.1) und 
Fig. 4 eine schematische Darstellung mit nur zwei 

Festphasenextraktionssaulen beim Freispulen der 

ersten Stule (10.1). 

Die zu trennende Probe wird uber ein Probeaufgabe system 
5 einer Trennsaule 6 zugefuhrt. In Fig. 1 sind mehrere 
Varianten der Probeaufgabe dargestellt. Die 
Probeaufgabe kann wahlweise uber eine 

Niederdruckventilreihe 5.14 bis 5.21 oder uber eine 
Probeaufgabeschleife 5.2 in Verbindung mit einem 
praparativen Autosampler 5 . 1 oder uber ein oder mehrere 
Probenauf gabesaulen 5.8 erfolgen. Die Umschaltung 
zwischen Probeauf gabesaulen 5 . 8 und 

Probeaufgabeschleife 5.2 erfolgt uber ein 2-mal-3-Wege- 
Ventil 5.5. Die Probeaufgabeschleife 5.2 wird uber ein 
6-Wege-Ventil 5.4 vom Autosampler 5.2 auf die 
Trennsaule 6 umgeschaltet . Oberschussiges Probematerial 
gelangt in Abfallbehalter 5.3. Uber ein 3-Wege-Ventil 
5.9 und ein 6-Wege-Ventil 5.6 werden die 
Probeauf gabesaulen 5 . 8 mit Wasser entluf tet bevor sie 
uber das S-Wege-Ventil"" 5 . 6 und das 2-mal-3-Wege-Ventil 
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5 5.5 mit der Trennsaule 6 verbunden werden. Die 
Probeaufgabesaulen 5.8 werden jeweils uber 4-Wege- 
Ventile 5.10 bis 5.13 mit dem Hluentenstrom verbunden. 
Pun^e 3 und Purape 4 dient dem Faihren eines Gradienten, 
wobei die Pumpe 3 eine waSrigen Pufferlosung iiber 
10 Ventile 1.1 bis 1.4 und die Pumpe 4 organischer 
Losungsmittel liber die Ventile 2.1 bis 2.4 fordert. 

Nach Probeaufgabe uber das Probeauf gabesystem 5 tritt 
das Gemisch in eine Trennsaule 6 ein. Die Trennsaule 6 

15 ist mit einem Trennmaterial gefullt, das eine 
Umkehrphasenchromatographie ermoglicht. In einem 
Detektionssystem 7 werden die von der Trennsaule 6 
eluierenden Komponenten dedektieft und mit einer 
Software auf gezeichnet . Ein steuerbares Ventil 7.3 zur 

20 FluEauf teilung ermoglicht dabei sowohl den Einsatz von 
auf einem Durchf luSmefiprinzip basierenden Detektoren 
7.1 (z.B. UV, Fluoreszenz) , als auch den Einsatz von 
Detektoren 7.2, bei denen die Probe bei der Messung 
verandert und dadurch zerstort wird (z.B. 

25 massenselektiver Detektor, Lichtstreudetektor) . Durch 
diese Schaltung wird der Anschlufi aller den3cbaren HPLC- 
De t ekt ions sy St erne mdglich. 

Die Komponenten gelangen zu einem T-Stuck 8. Hier wird 
30 uber eine Pumpe 9 Wasser zum Eluenten dosiert und 
dadurch die Polaritat der Losung erhoht . AnschlieSend 
wird dieses Eluat zu einer Festphasenextraktionseinheit 
10, die zwanzig 4 -Wege -Ventile 11.1 bis 11.20 aufweist, 
geschaltet . Dabei extrahiert das Saulenmaterial die 
35 Komponenten aus dem Eluat. Die Steuerung der 4-Wege- 
Ventile 11.1 bis 11.20 erfolgt entweder durch 
Peakerkennung des De t ekt ionssyst ernes 7, durch eine 
Zeitsteuerung oder durch eine Kombination von beiden. 
Die 4 -Wege- Ventile 11.1 bis 11.10 werden von dem 
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5 Steuerungsprogramm so gesteuert, da&, wenn die erste 
Fraktioniersaule 10.1 der Festphasenextraktionseinheit 
10 beladen ist, mit Hilfe einer Pumpe 12 uber einen 
VentilanschluS 14.1 eines 3-Wege-Ventils 13 xind des 4- 
Wege-Ventils 11.11 Wasser auf die FraktioniefsS.ule 10.1 
10 gegeben wird, urn die Komponenten und die Saule von 
restlichem Puffer f reizuspulen. Die f reigespulte. 
walSrige Pufferl6sung wird uber weitere 4-Wege-Ventile 
11.12 bis 11.21 und ein 3-Wege-Ventil 15 in einen 
Abfallbehalter 18 liberfuhrt. 

15 

AnschlieSend wird ein organisches Losungsmittel (hier 
Methanol) mit Hilfe der Pumpe 12 uber einen Anschlufi 
14.2 des 3-Wege-Venils 13 und uber das entsprechende 4- 
Wege-Ventil 11.11 auf die erste Fraktioniersaule 10.1 
20 gefordert und die dort eluierten Komponenten werden 
uber die 4-Wege-Ventile 11.12 bis 11.21 \md das 3-Wege- 
Ventil 15 in den Fraktionssearanler 17.13 bzw. in (eine 
anderen Variante) die Fraktionierventile 17.1 bis 17.12 
gefordert . 

25 

Die f reigespulte Fraktioniersaule 10.1 der 
Festphasenextraktionseinheit 10 wird mit Wasser uber 
den AnschluS 14.1 des 3-Wege-Ventils 13 und das 4-Wege- 
Ventil 11.11 mittels Pumpe 12 fur die nachste 
30 Fraktionierimg konditioniert . Der dabei anfallende 
Abfall wird uber die 4-Wege-Ventile 11.12 bis 11.21 und 
das 3-Wege-Ventil 15 in den Abfallbehalter 18 
ausgespult . 

35 Wahrend diese Vorgange an der ersten Fraktioniersaule 
10.1 der Festphasenextraktionseinheit 10 ablaufen, 
werden bereits weitere Komponenten nacheinander auf den 
ubrigen Fraktioniersaulen 10.2-10.10 adsorbiert, 
gereinigt und schliefilich in die Fraktionsaus- 
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5 gabeeinheit 17 eingebracht und diese Praktioniersaulen 
10.2-10.10 ebenfalls fur die Aufnahme weiterer 
Probenfraktionen konditioniert . Auf diese Weise konnen 
mehr als zehn Fraktionen bearbeitet werdexi. Desweiteren 
stehen virtual 1 mehr als zehn Fraktionssaulen zur 
10 Verfugung, well auf Praktioniersaulen 10.1-10.10 der 
Festphasenextradctionseinheit 10 fraktioniert wird, 
WcUirend gleichzeitig andere Praktioniersaulen 10.1- 
10.10 gespult, konditioniert und damit fur eine weitere 
Fraktionierung vorbereitet werden, Ein 4-Wege~Ventil 
15 11.21 enaoglicht, da& unerwunschte Fraktionen nicht 
Qber die Festphasenextraktionseinheit 10 prozessiert 
werden mussen und zum Fraktionssainmler 17.13 Oder den 
Fraktionierventilen 17.1-17.12 gefuhrt werden, sondern 
direkt in den Abfallbehaiter 16 gespdlt werden konnen. 
= 20 Dadurch wird Zeit und Losungsmittel eingespart und nur 
die interessierenden Komponenten werden gesammelt. . 

In Fig. 2 ist eine weitere vorteilhafte Ausgestaltung 
der Erfindung dargestellt. Anstelle der beispielsweise 

25 10 Festphasenextrciktionssaulen 10.1 bis 10.10, die uber 
21 4-Wege-Ventile 11.1 bis 11.21 mit dem 
Fl^issigkeitsstrom verbunden sind (Fig. 1), sind hier 12 
Festphasenextraktionss&len 10.1 bis 10.12 vorgesehen, 
die uber T-Stucke 23.1 bis 23.24 und 4 13-Port-12- 

30 Positionsventile 19, 20, 21 und 22 mit dem 
Flussigkeitsstrom verbunden sind. Vor der 
Festphasenextraktionseinheit 10 ist zusStzlich ein 
Hochdruck-3-Wege-Ventil 25 in Verbindung mit einem 
Abfallbehaiter 18a angeordnet. . Dort hinein gelangt 

35 Abf all aus Spulschritten der TrennsSule 6 und 
Fraktionen, die nicht auf die Festphasenextraktions- 
einheit 10 geschaltet werden sollen. Die Komponenten 
gelangen nach Trennung in der Trenns^ule 6 und 
Detektion im Detekt ions system 7 zum T-Stiick 8. Hier 
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wird uber eine Pumpe 9 Wasser zuzn Eluenten dosiert und 
dadurch die Polaritat der Losting erhoht. Dieses Eluat 
wird anschlieSend zu der Festphasenextraktionseinheit 
10, die in dieser Variante vier 13-Port-12- 
Positionsventile 19, 20, 21 xind 22 sowie 24 T-Stucke 
23.1 bis 23.24 aufweist, geschaltet . Weitere Varianten 
mit anderen Ventilen, z. B. vier 17 -Port- 16- 
Posit ionsventilen, sowie Varianten mit vier Mehr-Port- 
Mehr-Postionsventilen anderer Zahl ist ebenso denkbar. 
Die Vorteile dieser Ausgestaltung liegen insbesondere 
darin, dafi anstelle von 21 4-Wege-Ventilen vier 13- 
Port- 12 -Posit ions vent ile, 24 T-Sticke und ein 
Hochdruck-3-Wege-Ventil benotigt werden. Dies ist 
erheblich preisguns tiger und die Bauweise ist 
kompakter . 

In der Festphasenextraktionseinheit 10 extrsQiiert das 
Saulenmaterial die Komponenten aus dem Eluat. Die 
Steuerung des 13-Port-12-Positionsventils 24 erfolgt 
entweder durch Peakerkennung des Detektionssystemes 7, 
durch eine Zeitsteuerung oder durch eine Koxnbination 
von beiden. 

Die erste Festphasenextraktionssdule 10.1 wird uber 13- 
Port- 12 -Posit ionsventil 19 und T-Stuck 23.1 beladen. 
Die 13-Port-12-Po3itionsventile 19, 20, 21 und 22 
werden vpn dem Steuerxingsprogramm so gesteuert, daS, 
wenn die erste FestphasenextraktionssSule 10.1 der 
Fes tphasenextrakt ions sduleneinheit 10 beladen ist, mit 
Hilfe einer Pumpe 12 uber den Anschlufi 14.1 des 3-Wege- 
Ventils 13, das 13-Port-12-Positionsventil 20 und das 
T-Stuck 23-13 Wasser auf diese Fes tphasenextrakt ions- 
sSule gegeben wird, um die Komponenten und die Saule 
von restlichem Puffer freizuspulen (Fig. 2) . Diese 
restliche w&ssrige Pufferlosung wird uber das weitere 
T-Stiick 23-1, 13-Port-12-Positionsventil 21 und das 3- 
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5 Wege-Ventil 15 in den Abf allbehaiter 18 ausgespiilt. 
Anschlie£end wird ein organisches Losungsmittel (z. B. 
Methanol) xiilt Hilfe der Puinpe 12 Ciber den AnschluS 14.2 
des 3-Wege-Ventils 13 und <iber das entsprechende 13- 
Port-12-Positionsventil 20 und T-Stiick 23.13 auf die 

10 erste Festphasenextraktionssaule gefSrdert und die dort 
eluierten Komponent en warden -Qher das T-Stfick 23.1, 13- 
Port- 12- Posit ionsventil 21 und das 3-Wege-Ventil 15 in 
den Fraktionssammler oder die Fraktionierventile * 17 
gef ordert . Die f reigespulte Festphasenextraktionssaule 

15 wird mit Wasser uber den Anschlufi 14.1 des 3-Wege- 
Ventils 13, 13 -Port- 12 -Posit ionsventil 20 und das T- 
Stuck 23-13 mittels Pumpe 12 fur die nachste 
Frsiktionierung konditioniert . Der dabei anfallende 
Abfall wird Qber T-Stiick 23.1, 13-Port-12- 

20 Positionsventil 21 und das 3-Wege-Ventil 15 in den 
Abfallbehaiter 18 ausgespult. 

Wahrend alle diese Vorgange an der ersten Festphasen- 
extraktionssaule 10.1 ablaufen, werden bereits weitdre 
Komponenten nacheinander auf den librigen Festphasen- 
25 extraktionssSulen 10.2 bis 10.12 adsorbiert, gereinigt 
und schlieSlich auf den Fraktionssammler 17.3 oder die 
Fraktionierventile 17.1 bis 1.7«12 gegeben und diese 
Festphasenextraktionssaulen 10.2 bis 10.12 ebenfalls 
fur die Aufnahme weiterer Fraktionen konditioniert. 

30 

Durch diesen zyklischen Betrieb konnen beliebig viele 
Fraktionen bearbeitet werden, weil virtuell mehr als 12 
FestphasenextraktionssSiilen 10. 1 bis 10.12 zur 
Verfiigung stehen. 

35 

Fraktionen, die nicht auf die Fes tphasenextrsUct ions - 
sauleneinheit 10 gegeben werden sollen, konnen uber das 
3-Wege-Ventil 25 direkt in den Abfall 18 oder \iber 13- 
Port-12-Positionsventile 19 und 20 direkt z\m 
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5 Fraktionssammler 17.13 bzw. auf die Fraktionierventile 
17 tiberfuhrt werden. 

In Pig. 3 und Fig. 4 sind weitere Ausgestaltungen der 
Erfindung aufgezeigt. Anstelle der beispielsweise 10 

10 Festphasenextrciktionssaulen 10.1 bis 10.10, die uber 21 
4-Wege-Veiitile 11.1 bis 11.21 mit dem Plussigkeitsstrom 
verbunden sind wie es Pig. 1 zeigt, hat diese Variante 
hur noch zwei FestphasenextrsiktionssSulen 10.1 und 
10.2, die uber ein lO-Port-2-Positibnsventil 24 mit dem 

15 Fliissigkeitsstrom verbunden sind^ Die Vdrteile dieser 
Variant en bestehen darin, daS statt 21 4-Wege-Ventile 
11.1 bis 11,21 (Fig. 1) nur ein 10-Portr2- 
Positionsventil 24 benotigt wird. Statt zehn 
Pestphasenextraktionssaulen 10.1 bis 10.10 werden nur 

20 zwei Pestphasenextraktionssaulen 10.1 und 10.2 
benotigt. Das ist ebenfalls erheblich preisgunstiger 
und die Bauweise ist korapakter. Diese Variante ist 
sowohl fur analytische als auch fur praparative 
Anwendung geeignet. 

25 

Die getrennten Koraponenten gelangen zum T-Stuck 8. Hier 
wird liber die Pumpe 9 Wasser zum Eluenten dosiert und 
dadurch die Polaritat der Losimg erhoht. Anschliefiend 
wird dieses Eluat zu einer Festphasenextraktionseinheit 

30 10, die in dieser Variante ein 10 -Port- 2 - 
Positionsventil 24 aufweist, geschaltet. DaJDei 
extrahiert das SSuleninaterial die Komponenten aus dem 
Eluat. Die Steuerung des lO-Port-2-Positionsventils 24 
erf olgt zeitgesteuert . Die Lange des Schaltintervalls 

35 orientiert sich an der Gr6fie und Kapazitat der 
Pestphasenextraktionssaulen und dem Zeitbedarf fur das 
Spiilen, Eluieren und Equilibrieren der Pestphasen- 
extraktionssaulen. ' 
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Fig. 3 zeigt das Beladen der Festphasenextraktionssaule 
10.1 uber das lO-Port-2'Positionsventil 24. 
AnschlieSend wird das lO-Port-2-Positionsventil 24 von 
dem Steuerungsprograimn umgeschaltet , so dafi mit Hilfe 
der Pumpe 12 uber den VentilanschluB 14.1 des 3-Wege- 
' Ventils 13 Wasser auf diese Festphasenextraktionssaule 
10.1 gegeben wird, um die Komponenten und die 
Festphasenextraktionssaule 10.1 von restlichem Puffer 
freizuspulen (siehe Fig. 4) . Diese restliche wassrige 
. Puf f erlosung wird liber das lO-Port-2-Positionsventil 24 
und das a-Wege-Ventil 15 in den AbfallbehSlter 18 
ausgespult. AnschlieSend wird ein organisches 
Losimgsmittel (z. B. Methanol) mit Hilfe der Piunpe 12 
uber den Ventilanschlufi 14.2 des 3-Wege-Ventils 13 und 
uber das lO-Port-2-Positionsventil 24 auf die erste 
Festphasenextraktionssaule 10.1 gefdrdert und die dort 
eluierten Komponenten warden uber das 10 -Port -2* 
Positionsventil 24 und das 3-Wege-Ventil 15 in den 
Fraktionssammler 17 oder die Fraktionierventile 17.1 
bis 17,12 gefordert. Die freigespulte Festphasen- 
extraktionssaule 10.1 wird mit Wasser uber den 
Ventilanschlufi 14.1 des 3 -Wege -Ventils 13 und das 10- 
Port-2-Positionsventil 24 mittels der Puinpe 12 fur die 
nachste Fraktionierung konditioniert . Der dabei 
anfallende Abfall wird uber das lO-Port-2- 
Positionsventil 24 und das 3 -Wege- Vent il 15 in den 
Abfallbeh&lter 18 ausgespult. 

Wahrend alle diese Vorgange an der ersten Festphasen- 
extraktionssaule ablaufen (Fig, 4) , wird bereits 
wei teres Eluat auf der Festphasenextraktionssaule 10.2 
adsorbiert. Nun wird emeut das 10- Port -2 - 
Positionsventil 24 geschaltet und die auf Festphasen- 
extraktionssaule 10.2 adsorbierte FrcUction wird 
gereinigt und schlie&lich auf» den FreUctionssairanler 17 
Oder die Fraktionierventile 17.1 bis 17.12 gegeben und 
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5 die Festphasenextraktionssaule 10.^ ebenfalls fur die 
Aufnahme weiterer Frciktionen konditioniert , wahrend 
gleichzeitig auf die Festphasenextraktionssaule 10 . 1 
Eluat adsorbiert wird. 

10 Durch diesen zyklischen Betrieb konnen beliebig viele 
Fraktionen bearbeitet werden, well virtuell mehr als 
zwei Festphasenextraktionss&ulen zur Verfiigung stehen. 

Aufgrtmd des kurzen Zwischenparkens auf den 
15 Auf fangsaulen kann uber ein Computerprograinm an Hand 
der mit den Detektoren 7 aufgenbmmenen Chromatogramme 
und Spektren entschieden werden, ob eine gerade in der 
Festphasenextraktionssaule adsorbiert e Fraktion zum 
Fraktionssammler bzw. zu den Fraktionierventilen 17 
20 weitergeleitet wird odea^^ in den <Abf all 18 gespult wird. 
Diese Mdglichkeit ist besonders wichtig, wenn die 
Anlage zur Aufreinigung von Syntheseprodukten aus der 
kombinatorischen Chemie Verwendung f indet . 


25 


15 


10 1.1 - 1.4 
2.1 - 2.4 
3 
4 
5 

15 5.1 

5.2 

5.3 

5.4 

5.5 
20 5 .6 

5.7 

5.8 

5.9 

5.10 - 5.13 
25 5.14 - 5.21 
6 
7 

7.1 
7.2 
30 7 .3 
8 

9 

10 

10.1 - 10.10 
35 11.1 - 11.21 
12 
13 

14.1 - 14.2 
15 


Bezugszeichenl i s te 


Niederdruckventilreihe 

Niederdruckventilreihe 

Puinpe 

Pumpe 

Probeauf gabesy s t em 
Autosampler 
Probeauf gabeschlelfe 
Abf allbehal t er 
6-Wege-Ventil 

2 - mal - 3 - Wege - Ventil 
6-Wege-Ventil 
Abfallbehalter 
AufgabesSiUle 

3 - Wege -Ventil 

4- Wege-Ventil 
Niederdruckventilreihe 
TrezmsS.ule 
Detektionssystem 
Detektor 

Detektor 
Ventil 
T- Stuck 
Ftinpe 

Festphasenextraktionseinheit 

Fraktioniers&ule 

4 - We ge - Vent i le 

Puinpe 

3 -Wege- Ventil 
VentilanschluS 
3 -Wege -Ventil 
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5 16 
17 

17.1 - 17.12 
17.13 
18 
10 18a 
19 
20 
21 
22 

15 23.1 - 23.24 
24 
25 


Abfallbeh&lter 

Fraktionsausgabeeinrichtimg 

Fraktionierventil 

Fraktionssammler 

Abfallbehalter 

Abfallbehalter 

13 -Port- 12 - Posit ions ven til 

13 - Port - 12 - Posi tionsvent il 

13 -Port- 12- Posit ionsventil 

1 3 - Port - 12 - Posi tionsvent il 

T- Stuck 

lO-Port-2-Positionsventil 
Hochdruck- 3 -Wege-Ventil 
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Schutzanspruche 

Vorrichtung zur f lus si gchromat ogr aphis chen Treimimg 
von Stoffgemischen xinter Druck, bestehend aus 

- einem Probe aufgabensys tern (5) 

- Pumpen {3, 4, 9, 12) 

- einem Detekt ions system (7) 

- einer Praktionsausgabeeinrichtung (17) 

- einer Rechnereinheit 

- Mehr-Wege-Ventilen, 
dadurch gekennzeichnet , da& 

nnr eine TrennsSule (6) nnd eine 
Festphasenextraktionseinheit (10) druckstabil 
gekoppelt sind. 

Vorrichtung nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, daS 

im Endbereich der Festphasenextraktionseinheit (10) 
ein mit der Festphasenextraktionseinheit (10) , der 
Fraktionsausgabeeinrichtung (17) und dem 
Abf allbereich (16) eine Verbindung herstellbares 
Mehr-Wege-Ventil (11.21) angeordnet ist. 

Vorrichtung nach Anspruch 2, 
dadurch gekennzeichnet , dafi 

die Festphasenextraktionseinheit (10) mindestens 
zwei Fraktioniersaulen (10.1, 10.2) aufweist. 
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Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 3, 

dadurch gekennzeichnet, dafi 
, zwischen dem Probeaufgabe system (5> und der 

Trennsaule (6) ein Mehr-Wege-Ventil (5.5) 
.angeordnet ist. 

Vorrichtxing nach einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, dafi 

zwischen der Trennsaule (6) und dem Detektorsystem 
(7) ein Mehr-Wege-Ventil (7.3) angeordnet ist. 

Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, dafi 

das Probeaufgabesystem (5) eine 

Niederdruckventilreihe (5.14 bis 5,21), eine 
Probeaufgabeschleif e (5.2) oder/und eine oder 
mehrere Probeauf gabesciulen (5.8) aufweist. 

Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, dafi 

das Detektionssystem (7) ein Detektor (7,1), wie 
UV- Oder Fluoreszenzdetektor, und/oder einen 
massenselektive oder Lichtstreu -Detektor (7.2) 
aufweist . 

Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, dafi 

die Festphasenextraktionseinheit (10) zwischen 10 
und 50 Fraktioniers^ulen (10. x) aufweist. 
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Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, daiS 

die PraktionsausgabeeinrichtTing (17) Praktions- 
sammler (17.13) und/oder Fraktionierventile (17.1 
bis 17.12) aufweist. 


10. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet , dafi 

die Fraktioniersaulen (10.x) der Festphasen- 
15 extraktionseinheit mo) mitr mindestens einem Mehr- 

Port-Mehr^ Posit ionsventil (19, 20, 21, 22, 24) 
ansteuerbar verbunden sind. 


20 11. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, daS 

die Mehr-Port-Mehr-Positionsventile (19, 20, 21, 
22) pro Praktioniersaule (10.x) uber zwei T-Stucke 
(23) miteinander ansteuerbar verbunden sind. 

25 

12 . . Vorrichtung nach einem der Ansprdche 1 bis 11 , 
dadurch gekennzeichnet, daS 

vier 13-Port-12-Positionsventile (19, 20, 21, 22) 
30 Uber 24 T-Stdcke (23.1 - 23.24) mit zwdlf 

Fraktioniersaulen (10.1 - 10.12) ansteuerbar 
verbunden sind. 


35 13. Vorrichtung nach einem der AnsprCiche 1 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, daiS 

ein lO-Port-2-Positiohsventil (24) mit zwei 
Fraktioniersaulen (10.1 und 10.2) ansteuerbar 
verbunden sind. 


20 


5 

14. Vorrichtung nach einem der Ansprilche 1 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, daS 

die Fraktioniersaulen (10.x) mit je zwei Vier-Wege- 
Ventilen ansteuerbar verbiinden sind. 
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Fig. 3 
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Fig. 4 


